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Abstrak 
 Indonesia kaya dengan sumber daya mineral dan 
alamnya. Di Indonesia terdapat geothermal fluid yaitu Lumpur 
Sidoarjo, yang menurut ilmuwan dari Jepang, Prof. Wataru 
Tanikawa, Lumpur Sidoarjo mengandung unsur Lithium yang 
besar dan dapat dimanfaatkan sebagai baterai. Dari berbagai 
macam metode ekstraksi yang ada dipilih ialah metode adsorpsi 
dengan Lithium Mangan Oksida Spinel sebagai adsorben. Proses 
sintesis lithium mangan oksida dengan metode solid state reaction 
dengan ratio mol Li/Mn adalah 0,8. Serbuk adsorben dikompaksi 
dengan tekanan 4,358 kN/mm untuk membentuk pellet LMO. 
Kemudian pellet LMO dikalsinasi dengan variasi temperatur 
500ºC, 600 ºC dan 700 ºC. untuk mengeluarkan Lithium dari 
adsorben dilakukan acid treatment didalam 1Liter HCL 0,5M 
selama 24jam. Setelah itu untuk proses adsorpsi Lithium, 
adsorben LMO dimasukkan ke 1Liter Lumpur Sidoarjo selama 
24jam. Karakterisasi yang dilakukan meliputi; XRD, SEM dan 
ICP. Morfologi yang terbentuk pada pellet adsorben dengan 
variasi temperatur kalsinasi 500 ºC, 600 ºC dan 700 ºC adalah 
irregular dan semakin tinggi temperatur kalsinasi maka semakin 
besar ukuran rata-rata butirnya serta semakin kristalin. LMO 700 
mempunyai kemampuan adsorpsi Lithium Lumpur Sidoarjo yang 
paling baik dibanding adsorben lain, yaitu 29,8 mg/g.  
 
Kata kunci : Adsorpsi, Reaksi Solid State, Topotastis, 
Lithium Mangan Oksida Spinel, Lumpur Sidoarjo 
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Abstract 
 Indonesia is rich in mineral and natural resources. In 
Indonesia there are Lumpur Sidoarjo geothermal fluid, which 
according to scientists from Japan, Prof. Wataru Tanikawa, 
Sidoarjo Mud contains large Lithium element and can be used as 
batteries. From the various methods of extraction that is chosen is 
the adsorption method with Lithium Manganese Oxide Spinel as 
adsorbent.The synthesis of lithium manganese oxide by solid state 
reaction method with a mole ratio Li / Mn was 0.8. Adsorbent 
powder compacted with a pressure of 4.358 kN / mm to form 
pellets LMO. LMO pellets then calcined at 500ºC temperature 
variation, 600 ºC and 700 ºC. Lithium from the adsorbent to 
remove the acid treatment done in 1liter 0.5M HCL for 24 hours. 
After that for Lithium adsorption process, the adsorbent LMO put 
1liter Lumpur Sidoarjo for 24 hours. Characterization performed 
included; XRD, SEM and ICP. Morfologi formed in pellet 
adsorbent with variation of calcination temperature of 500 ºC, 
600 ºC and 700 ºC is irregular and the higher the calcination 
temperature, the greater the average size of the grain as well as 
the more crystalline. LMO 700 having adsorption capacity 
Lithium Lumpur Sidoarjo most well compared to other adsorbent, 
which is 2.98 mg/g. 
 
Keywords : Adsorption, Solid State Reaction, Topotactic, 
Lithium Mangan Oxide Spinel, Sidoarjo Mud. 
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1 
BAB I 
PENDAHULUAN 
 
1.1. Latar Belakang Masalah  
Sejak beberapa tahun terakhir tingkat konsumsi Lithium 
dunia meningkat sangat signifikan. Tingginya kebutuhan akan 
Lithium dibuktikan dengan melambungnya angka konsumsi pada 
2015, para analis industri dan produsen Lithium memperkirakan 
sebanyak 36.000 ton Lithium digunakan sepanjang tahun. Angka 
tersebut naik 15% dibanding tahun 2013(US Geological Survey, 
2015).Namun meningkatnya angka kebutuhan Lithium tersebut 
tidak memberikan efek apapun di Indonesia, buktinya sampai 
sekarang belum ada satu pun perusahan yang bergerak dalam 
segmen produksi atau penambangan Lithium. Padahal dengan 
memiliki kemampuan untuk mengolah dan memproduksi Lithium 
sendiri akan dapat menyebabkan berbagai segmen industri 
lainnya untuk tumbuh, terutama yang bergerak pada bidang 
elektronik  
Sumber lithium di alam banyak ditemukan pada air laut atau 
brines, mineral batuan dan pada geothermal fluid (Bakane, 2013). 
Menurut Wataru Tanikawa (2001) menyebutkan bahwa Lumpur 
Sidoarjo merupakan salah satu geothermal fluid yang banyak 
mengandung lithium, kurang lebih sebesar 6 ppm, sehingga 
Lumpur Sidoarjo dapat dijadikan sebagai sumber penghasil 
lithium untuk pembuatan baterai. Semakin banyak penelitian yang 
dilakukan untuk mencari cara yang terbaik dalam mendapatkan 
Lithium karena melihat prospek kebutuhan Lithium dari tahun ke 
tahun meningkat sangat signifikan. Salah satu cara tersebut ialah 
dengan metode adsorpsi, metode ini sering digunakan pada air 
laut. Pada tahun 2014, peneliti Indonesia, Gita Akbar telah 
melakukan penelitian dengan metode adsorpsi menggunakan 
adsorben Lithium Mangan Oksida. Lithium Mangan Oksida 
adalah satu senyawa adsorben yang cenderung murah, aman dan 
tidak beracun. Hasil penelitiannya menunjukkan bahwa senyawa 
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Lithium Mangan Oksida mampu menyerap lithium hingga 6,6 
mg/g dengan rasio mol 1. 
Pada penelitian ini dilakukan sintesa Lithium Mangan 
Oksida dengan metode solid state reaction dengan rasio mol 
Li/Mn 0,8 yang dikalsinasi pada temperatur 500ºC, 600ºC dan 
700ºC. Lithium Karbonat dan Mangan Oksida digunakan sebagai 
reaktan. Masing-masing adsorben yang dihasilkan akan dianalisa 
berdasar kemampuannya dalam menyerap Lithium yang 
terkandung dalam Lumpur Sidoarjo.  
 
1.2  Perumusan Masalah  
Penelitian ini memiliki beberapa perumusan masalah yaitu:  
1. Bagaimana pengaruh temperatur kalsinasi terhadap 
struktur kristal dan morfologi dari Lithium Mangan 
Oksida yang terbentuk?  
2. Bagaimana pengaruh temperatur kalsinasi dari Lithium 
Mangan Oksida terhadap kemampuan adsorpsi Lithium 
dari Lumpur Sidoarjo? 
 
1.3  Batasan Masalah  
Beberapa batasan masalah ditetapkan pada penelitian ini 
bertujuan agar penelitian yang dilakukan tidak melebar, berikut 
adalah batasan masalah tersebut:  
1. Kandungan Lithium dari sampel Lumpur Sidoarjo yang 
digunakan dianggap homogen.  
2. Perubahan temperatur saat proses kalsinasi dianggap 
konstan. 
 
1.4  Tujuan Penelitan  
Penelitian ini memiliki beberapa tujuan yaitu:  
1. Menganalisa pengaruh temperatur kalsinansi terhadap 
struktur kristal dan morfologi pada Lithium Mangan 
Oksida yang terbentuk.  
2. Menganalisa pengaruh temperatur kalsinasi terhadap 
kemampuan menyerap Lithium dari Lumpur Sidoarjo.  
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1.5   Manfaat Penelitan  
Penelitian ini dilakukan untuk menganalisa apakah metode 
adsorpsi dengan Lithium Mangan Oksida bisa digunakan untuk 
mendapatkan Lithium dari Lumpur Sidoarjo, dan juga Lithium 
Mangan Oksida yang manakah yang memiliki kemampuan 
terbaik dalam menyerap Lithium. Serta nantinya penelitian ini 
dapat digunakan sebagai rujukan terhadap penelitian-penelitian 
yang berkaitan dengan proses adsorpsi Lithium dari Fluida 
Geothermal. 
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BAB   II 
TINJAUAN PUSTAKA 
2.1 Lithium 
 Lithium adalah suatu unsur kimia dalam tabel periodik 
yang memiliki lambang Li dan nomor atom 3. Unsur ini termasuk 
dalam logam alkali dengan warna putih perak. Dalam keadaan 
standar, lithium adalah logam paling ringan sekaligus unsur 
dengan densitas (massa jenis) paling kecil. Seperti logam-logam 
alkali lainnya, lithium sangat reaktif dan terkorosi dengan cepat 
dan menjadi hitam di udara yang lembap. Oleh karena itu, logam 
Lithium biasanya disimpan dalam wadah yang diisi minyak 
anhidrat. 
 Lithium adalah unsur ke-33 paling melimpah di bumi, 
namun oleh karena reaktivitasnya yang sangat tinggi membuat 
unsur ini hanya bisa ditemukan di alam dalam keadaan 
bersenyawa dengan unsur lain. Lithium ditemukan di beberapa 
mineral pegmatit, namun juga bisa didapatkan dari air asin dan 
lempung. Pada skala komersial, logam lithium didapatkan dengan 
elektrolisis dari campuran lithium klorida dan kalium klorida. 
 
Tabel 2.1 Sifat-Sifat Lithium  
Nomor Atom 3 
Massa Atom 6.941 g/mol 
Jari-Jari Atom 152 pm 
Densitas 0.534 g/cm3 
Warna Abu-abu terang 
Titik Lebur 453.69 K 
Titik Didih 1615 K 
Heat of Fushion 3.00 kJ/mol 
Heat of Vaporization 147.1 kJ/mol 
Spesific Heat Capacity 24.860kJ/mol 
First Ionization Energy 520.2 kJ/mol 
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Oxidation State +1,-1 
Elektronegatifitas 0.98 
Struktur Kristal BCC 
Sifat Magnetik Paramagnetik 
2 Isotop Stabil 6Li (7.5%) dan 7Li (92.55) 
 Lithium dan senyawanya memiliki beberapa aplikasi, 
termasuk sebagai kaca tahan panas dan keramik, paduan ringan 
dengan kekuatan tinggi pada pesawat, dan tentunya baterai, secara 
terperinci pada Gambar 2.1 yang dibuat oleh Brian W. Jaskula 
(US Geological Survey, 2015) untuk estimasi penggunaan 
Lithium pada tahun 2014. Disebutkan juga oleh Jaskula bahwa 
penggunaan Lithium pada baterai semakin meningkat secara 
signifkan pada beberapa tahun terakhir dikarenankan baterai 
Lithium isi ulang yang semakin banyak digunakan pada peralatan 
elektronik portable, terutama pada smartphone dan laptop. Total 
produksi Lithium pada tahun 2014 adalah 36.000MT, dengan 
31% adalah diaplikasikan untuk baterai.  
 
Gambar 2.1 Penggunaan Lithium di Dunia 2014 (US Geological 
Survey, 2015) 
 
Lithium memiliki satu elektron valensi yang dapat menjadi 
sebuah kation dengan mudah. Karena itu Lithium  memiliki 
Tugas Akhir | 7 
 
Jurusan Teknik Material dan Metalurgi  
Fakultas Teknologi Industri  
Institut Teknologi Sepuluh Nopember 
kemampuan mengalirkan listrik dan panas dengan baik serta 
merupakan unsur yang sangat reaktif, tetapi tidak reaktif dengan 
logam alkali lainnya, sehingga Lithium cenderung membentuk 
hidroksida. Lithium bereaksi lambat terhadap air pada temperatur 
kamar, tetapi akan bereaksi cepat jika temperaturnya dinaikkan. 
Hal tersebut juga terjadi ketika Lithium bereaksi terhadap 
Oksigen, akan  membentuk Lithium Oksida (Li2O) ketika 
temperaturnya diatas 1000C. Pada Kondisi yang tepat Lithium 
akan dengan mudah di kombinasikan dengan Belerang, Hidrogen, 
Nitrogen, Halogen, dan zat yang bersifat asam. Lithium 
merupakan salah satu logam dengan titik lebur terendah diantara 
semua unsur logam yakni 180 0C dan titik didih sekitar 1.335 °C 
(2.435 °F). Tetapi memiliki titik lebur dan didih yang paling 
tinggi dari golongan logam alkali. 
 
2.2 Sumber Lithium di Alam 
Pada tahun 2013 US Geological Survey mengestimasikan 
bahwa terdapat 39.5 juta ton cadangan lithium diseluruh dunia. 
Cadangan terbesar berada di Pegunungan Andes Amerika Selatan 
yaitu sebesar 16.5 juta ton lithium yang berbentuk briness. 
Sebagian besar lithium yang berada di Pegunungan Andes berada 
di Negara Bolivia. 
Sumber lithium di alam banyak ditemukan pada air laut 
atau brines, mineral batuan dan pada geothermal fluid (Bakane, 
2013). Geothermal Fluid sendiri dianggap sebagai sumber yang 
sangat potensial karena kandungan lithiumnya lebih tinggi dari 
briness atau air laut, recovery lithium pada lapangan sudah 
dilakukan seperti yang ditulis Patel (2011). Pengolahan 
Geothermal Fluid memiliki cara yang tidak jauh berbeda dengan 
pengolahan litiium dari air laut atau briness, karena bentuk dan 
sifat dari kedua raw material tersebut hampir sama.  
Di Indonesia ditemukan sumber lithium, yakni pada 
semburan lumpur Lapindo Sidoarjo. Menurut Wataru Tanikawa 
(2001) menyebutkan bahwa Lumpur Sidoarjo merupakan salah 
satu geothermal fluid yang banyak mengandung lithium, kurang 
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lebih sebesar 6 ppm, sehingga Lumpur Sidoarjo dapat dijadikan 
sebagai sumber penghasil lithium untuk pembuatan baterai. 
 
2.3 Sintesis Lithium Mangan Oksida dengan Metode Solid 
State Reaction 
Solid state reaction adalah metode preparasi untuk 
membentuk solid polikristalin yang berasal dari campuran 
beberapa material solid di awal. Material solid tidak bereaksi pada 
temperatur kamar dengan skala waktu normal, untuk membentuk 
beberapa material solid bereaksi satu dengan lainnya maka perlu 
dilakukan pemanasan pada temperatur tertentu sesuai dengan 
jenis materialnya agar reaksi yang terjadi berjalan dengan cepat. 
Faktor-faktor yang mempengaruhi laju reaksi solid state meliputi 
beberapa hal seperti, kondisi reaksi, sifat struktur reaktan, luas 
permukaan padatan, reaktivitas material tersebut dan perubahan 
energi bebas yang terjadi pada reaksi tersebut (West, 1985).  
Pembentukan Lithium Mangan Oksida dengan solid state 
reactions sendiri pernah dilakukan oleh Wang (2006) dengan 
reaktan Li2CO3 serta MnCO3 dan LiOH-H2O serta MnCO3. Wang 
mensintesa kedua campuran tersebut dengan berbagai macam 
rasio serta temperatur yang berbeda beda. Selain Wang, Gita 
(2014) telah melakukan sintesa Lithium Mangan Oksida dengan 
reaktan Li2CO3 dan MnO2 dengan variasi rasio mol 0,5 , 0,8, 1 
dan 2. Hasil yang diperoleh adalah Lithium Mangan Oksida 
dengan rasio mol 0,8 dan 1 mempunyai daya serap yang efisien 
dibandingkan dengan yang lain. 
 
2.4  Kompaksi 
Kompaksi merupakan suatu proses pembentukan atau 
pemampatan terhadap serbuk murni atau paduan atau 
campurandari berbagai macam serbuk sehingga mempunyai 
bentuk tertentu dan mempunyai kekuatan yang cukup untuk 
mengalami proses selanjutnya. Tekanan yang diberikan pada 
serbuk, perilaku mekanik, dan laju penekanan merupakan 
parameter proses utama yang menentukan hasil kepadatan serbuk. 
Tugas Akhir | 9 
 
Jurusan Teknik Material dan Metalurgi  
Fakultas Teknologi Industri  
Institut Teknologi Sepuluh Nopember 
Peningkatan penekanan akan memberikan hasil packing yang 
lebih baik dan penurunan porositas, seperti yang ditunjukkan pada 
Gambar 2.2. 
 
 
Gambar 2.2 Kompaksi Serbuk Logam (German, 1984) 
 
2.5 Sintering 
Sintering merupakan proses pemanasan produk awal hasil 
kompaksi pada suatu temperatur yang dilakukan untuk 
membentuk suatu ikatan antar partikel melalui mekanisme difusi 
atom sehingga kekuatan produk awal meningkat. Adapun 
parameter proses sintering yang perlu diperhatikan sebagai 
berikut (German, 1984) : 
1. Temperatur sintering 
Dengan temperatur sintering yang tinggi akan terjadi 
shrinkage yang lebih besar, pertumbuhan butir, dan biaya yang 
mahal.Semakin halus serbuk maka semakin cepat laju sintering, 
dan level impuritas yang semakin baik. 
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3. Waktu sintering 
Semakin lama proses penyinteran berlangsung maka 
diameter serbuk semakin besar. 
4. Green density 
Densitas menigkat akan mengakibatkan terjadinya 
penyusutan yang kecil, terbentuk porositas yang lebih kecil dan 
diperoleh dimensi yang uniform. 
5. Tekanan kompaksi 
Semakin tinggi tekanan kompaksi akan memperbanyak 
dislokasi sehingga mempercepat sintering. Selain itu produk awal 
kompaksi yang ditekan pada tekanan rendah akan menyusut 
(shrinkage) lebih besar daripada produk awal yang ditekan 
dengan tekanan tinggi karena tekanan kompaksi mengurangi 
porositas dan menaikkan densitas produk awal. 
 
2.6 Adsorpsi dan Desorpsi 
Adsorpsi adalah merupakan suatu proses yang terjadi 
ketika suatu fluida (cairan maupun gas) terikat pada padatan dan 
akhirnya membentuk suatu lapisan tipis pada permukaan tersebut. 
Contohnya: pembersihan air dengan karbon aktif (Robert, 1981) 
 Pada adsorpsi digunakan istilah adsorbat dan adsorban, 
dimana adsorbat adalah substansi yang terjerap atau substansi 
yang akan dipisahkan dari pelarutnya, sedangkan adsorban adalah 
merupakan suatu media penyerap yang dalam hal ini berupa 
senyawa karbon (Webar, 1972). 
Menurut prosesnya adsorpsi ada 2 macam:  
a) Adsorpsi kimia  
 Adsorpsi kimia terjadi karena adanya reaksi antara 
molekul-molekul adsorbat dengan adsorben, dimana terbentuk 
ikatan kovalen dengan ion. Adsorbsi ini bersifat tidak reversible 
dan hanya membentuk lapisan (monolayer). Umumnya terjadi 
pada temperatur tinggi, sehingga panas adsorpsi tinggi. Adsorpsi 
ini terjadi dengan pembentukan senyawa kimia, hingga ikatannya 
lebih kuat. Contoh : adsorpsi O2 pada Hg, HCl, Pt, C.  
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b) Adsorpsi fisika  
 Adsorpsi fisika terjadi apabila gaya intermolekuler lebih 
besar dari gaya tarik antar molekul atau gaya tarik menarik yang 
relative lemah antara adsorbat dengan permukaan adsorben. Gaya 
ini disebut gaya Van Der Waals, sehingga adsorbat dapat 
bergerak dari satu bagian permukaan ke bagian permukaan lain 
dari adsorben. Panas adsorpsi rendah, berlangsung cepat, dan 
kesetimbangan adsorpsi bersifat reversible (dapat bereaksi balik), 
dan dapat membentuk lapisan jamak (multilayer). Contoh : 
adsorpsi gas pada choncosl. (Sukardjo, 1997) 
Faktor-Faktor yang Mempengaruhi Adsorpsi:  
 Adsorben  
Tiap jenis adsorben punya karakteristik tersendiri, 
artinya sifat dasar dari adsorben yang berperan penting. 
 Adsorbat 
Dapat berupa zat padat elektrolit maupun non-elektrolit. 
Untuk zat elektrolit  adsorpsinya besar,karena mudah 
mengion, sehingga antara molekul-molekulnya saling 
tarik menarik, untuk zat non-elektrolit adsorpsinya 
sangat kecil.  
 Konsentrasi  
Makin tinggi konsentrasi larutan, kontak antara 
adsorben dan adsorbat akan makin besar, sehingga 
adsorpsinya juga makin besar.  
 Luas Permukaan  
Semakin luas permukaan adsorben, gaya adsorpsi akan 
besar sebab kemungkinan zat  untuk diadsorpsi juga 
makin luas. Jadi, semakin halus suatu adsorben, maka 
adsorpsinya makin besar.  
 Temperatur  
Temperatur tinggi, molekul adsorbat bergerak cepat, 
sehingga kemungkinan menangkap atau mengadsorpsi 
molekul-molekul semakin sulit (Alberty, 1987). 
Desorpsi adalah proses pelepasan kembali ion/molekul yang 
telah berikatan dengan gugus aktif pada adsorben. Salah satu 
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contohnya adalah larutan H2SO4 untuk mendesorpsi adsorbat 
pada adsorben karbon aktif. (Sukardjo, 1997). 
 
2.7 Klarifikasi Adsorben 
 Klasifikasi adsorben berdasarkan bahannya dibagi menjadi 
dua , yaitu:  
1. Adsorben Organik  
Adsorben organik adalah adsorben  yang berasal dari  
bahan-bahan yang mengandung pati. Adsorben ini sudah 
mulai digunakan sejak tahun 1979 untuk mengeringkan 
berbagai macam  senyawa. Beberapa tumbuhan yang 
biasa digunakan untuk adsorben diantaranya adalah 
ganyong, singkong, jagung, dan gandum. Kelemahan dari 
adsorben ini adalah sangat bergantung pada kualitas 
tumbuhan yang akan dijadikan adsorben. Oleh karena itu, 
adsorben ini tidak dipilih dalam penelitian yang akan 
dilakukan.  
2. Adsorben Anorganik  
Adsorben ini mulai dipakai pada awal abad ke-20. Dalam 
perkembangannya, pemakaian dan jenis dari adsorben ini 
semakin beragam dan banyak dipakai orang. Penggunaan 
adsorben ini dipilih karena berasal dari bahan-bahan non 
pangan, sehingga tidak terpengaruh oleh ketersediaan 
pangan dan kualitasnya cenderung sama.  
 Dari penggolongan tersebut dalam penelitian ini 
menggunakan adsorben inorganik sebagai adsorbatnya. Karena 
unsur yang akan diekstraksi adalah unsur lithium maka akan 
digunakan Lithium Mangan Oksida Spinel sebagai adsorbennya.   
2.8 Proses Interkalasi (masuk) dan Deinterkalasi (keluar) 
Lithium Pada Lithium Mangan Oksida 
 Lithium Mangan Oksida Spinel memiliki sifat yang 
sangat baik apabila digunakan sebagai inorganic adsorbent untuk 
proses recovery lithium karena pada senyawa ini jenis 
perpindahan ion lithium adalah topotactical yaitu pergerakan dari 
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ion tidak akan merusak struktur spinel yang terbuat dari mangan 
dan oksigen. 
 Feng pada tahun 1992 melakukan penelitian terhadap 
proses extraction dan insertion ion Lithium pada Lithium Mangan 
Oksida spinel untuk mengkarakterisasi proses yang terjadi. Dari 
hasil penelitiannya didapatkan model seperti Gambar 2.3. 
  
Gambar 2.3 Skema Dari Model Lithium Extraction (a) dan 
Lithium  Insertion(b) yang Dibuat oleh Feng (1992); 
○, redox-type; □, ion exchange type 
 
 Pada model ini terdapat 2 jenis reaksi yang menyebabkan 
ion lithium berpindah, yang pertama ialah ion-exchange dan yang 
kedua adalah redox. Perpindahan dengan sistem ion-exchange 
terjadi dengan bertukarnya ion lithium dengan ion hydrogen pada 
larutan tanpa bereaksi dengan mangan. Sedangkan pada sistem 
redoks terjadi reaksi dengan mangan, reaksi dengan mangan 
mengindikasikan reaksi tidak lagi topotactical, karena dengan 
bereaksinya mangan maka akan terjadi perubahan dari sistem 
kristal. Sistem redoks dan ion-exchange sendiri terbentuk karena 
dipengaruhi oleh proses preparasi yang dilakukan (Ooi, 1990). 
 Chung (2004) telah menggunakan inorganic adsorbent 
untuk mengestraksi Li+ (recovery lithium). Inorganic adsorbent 
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yang ia buat ialah senyawa Li1.33Mn1.67O4 . Inorganic adsorbent 
tersebut termasuk didalam bentuk Lithium Mangan Oksida 
Spinel. Lithium mangan oksida spinel sendiri sudah banyak dikaji 
karena sifat spesifiknya yang tidak beracun, murah, memiliki 
stabilitas kimia yang tinggi serta ekstraksi Li+ secara topotactical. 
Karena beberapa alasan diataslah maka senyawa ini sering 
digunakan sebagai inorganic adsorbent dan juga elektroda. 
 
2.9 Metode – metode recovery Lithium pada Penelitian 
Sebelumnya 
Dengan permintaan lithium yang semakin meningkat 
maka diperlukan proses ekstraksi Lithium yang memiliki 
efektivitas tinggi sehingga hasil yang didapat juga meningkat. 
Adapun teknologi yang telah diterapkan untuk mengekstraksi 
Lithium diantaranya dengan proses Sulfation/Chlorination 
roasting dan water leaching dimana hingga saat ini masih 
digunakan tetapi biaya produksi yang dikeluarkan tidak sebanding 
dengan Lithium yang dihasilkan. Selain itu ada juga yang 
menggunakan elektrokimia, resin penukar ion, ekstraksi pelarut, 
kopresipitasi, dan adsorpsi yang telah diteliti. Tetapi dari 
beberapa teknik diatas, metode adsorpsi memiliki keuntungan 
untuk dapat diterapkan untuk ekstraksi Lithium  pada larutan 
yang telah diencerkan. 
 
2.9.1 Metode Adsorpsi 
Metode Adsorbsi adalah salah satu cara recovery Lithium 
dengan sumber berupa likuid, beberapa peniliti menggunakannya 
pada brines dan air laut, secara garis besar prosesnya ialah 
menggunakan adsorben inorganik yang dicelupkan pada air 
sumber Lithium dan adsorben tersebut akan menyerap Lithium 
dari sumber tersebut.  
Senyawa yang sering kali diteliti sebagai media adsorben 
contohnya ialah senyawa berbasis Lithium Mangan Oksida, salah 
satunya LiMn2O4 yang disintesa oleh Chung (2004). Senyawa 
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tersebut termasuk didalam bentuk Lithium Mangan Oksida Spinel 
(Gambar 2.4).  
 
Gambar 2.4 Diagram Fasa dari Lithium Mangan Oksida serta 
delithiated product-nya. (Chitrakar, 2000) 
Beberapa peneliti seperti Ooi (1991) menyebutkan bahwa 
Lithium Mangan Oksida yang berbentuk Spinel seperti Gambar 
2.5 memiliki sifat-sifat yang sangat menguntungkan sebagai 
adsorben seperti tidak beracun, murah, memiliki stabilitas kima 
yang tinggi serta keluar masuknya Li+ secara topotaktis. Karena 
beberapa alasan diataslah maka senyawa ini sering digunakan 
sebagai adsorben inorganik dan juga elektroda baterai. 
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Gambar 2.5 Struktur Kristal Dari Lithium Mangan Oksida 
Spinel(Ning et al, 2006) 
Lithium Mangan Oksida Spinel yang secara formula umum dapat 
diekspresikan menjadi LinMn2-xO4 (1≤n≤1.33; 0≤x≤0.33; n≤1+x) 
(Feng, 1992). Atau juga bisa ditulis seperti ini (Li)[LixMn2−x]O4 
dimana ( ) menunjukkan 8a tetrahedral site dan [ ] menunjukkan 
16d octahedral sites, oksigen sendiri akan menjadi rangka 
berbentuk cubic closed packed dalam struktur Spinel Lithium 
Mangan Oksida ini, x bisa di isi dari 0 sampai dengan 0.33 yang 
dapat membentuk beberapa Lithium Mangan Oksida Spinel 
seperti LiMn2O4, Li1.14Mn1.86, Li1.33Mn1.67O4 dan lain lain (Wang 
et al, 2006). 
 
 2.9.2 Metode Co-Precipitation 
 Metode co-precipitation adalah mengendapkan zat 
dengan menambahkan sebuah presipitat dimana bekerja pada 
larutan di bawah kondisi normalnya. Sebagian besar metode co-
precipitation diaplikasikan untuk sintesis partikel mikro dan 
nano. Di sisi lain , dalam analisis elemen seperti yang sering 
terjadi di Radiokimia, co-precipitation menjadi satu-satunya cara 
untuk memisahkan elemen. Selama elemen host yang terlalu cair 
(kurang dari part per trillion) untuk mengendapkan dengan cara 
konvensional, biasanya dikaitkan lagi dengan medium zat 
pembawanya, suatu zat yang memiliki struktur kristal yang sama 
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yang dapat digabungkan dengan elemen yang diinginkan. Ada 
tiga mekanisme utama co-precipitation yakni inklusi, oklusi, dan 
adsorpsi. Sebuah inklusi terjadi ketika pengotor menempati lokasi 
kisi dalam struktur kristal dari zat pembawa, sehingga 
menyebabkan cacat kristalografi, ini dapat terjadi ketika jari-jari 
ionik dan komposisi dari pengotor yang mirip dengan zat 
pembawa. Sebuah adsorbat merupakan pengotor yang terikat 
lemah (teradsorpsi) pada permukaan endapan. Sebuah oklusi 
terjadi ketika pengotor teradsorpsi di dalam kristal dan terlihat 
seperti tumbuh (lihat gambar 2.6). 
                            
Gambar 2.6 Skema Proses co-precipitation 
 
Salah satu penelitian terbaru tentang kopresipitasi 
diaplikasikan oleh Dapeng Wang pada 2013 dalam sintesa 
Lithium dan Mangan sebagai material katoda melalui Oxalate 
dengan metode co-precipitation. Dalam penelitian ini terdapat 
perhitungan termodinamika dan karakterisasi yang dihubungkan 
dengan efek reaksi pH dan agen presipitasi pada morfologi dan 
komposisi endapan. Ditemukan bahwa oksalat mangan memiliki 
kelarutan yang lebih tinggi dibandingkan dengan oksalat nikel, 
terutama pada pH reaksi rendah. Ketika pH reaksi meningkat dari 
1 sampai 7, yang partikel oxalate berevolusi dari kubik menjadi 
morfologi pipih. Untuk mencapai sasaran komposisi yang 
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diinginkan, pH dengan nilai lebih tinggi diperlukan ketika NaOH 
digunakan sebagai regulator pH, lebih dibutuhkan daripada 
amonia. Endapan Oxalate mengandung Ni0.25Mn0.75C2O4·2H2O 
kemudian sintesis Li1.2Ni0.2Mn0.6O2 sebagai bahan katoda 
menunjukkan morfologi berpori antara partikel utama batang. 
Elektrokimia pengujian bahan ini dalam sel koin menunjukkan 
kapasitas tinggi dan stabil (sekitar 220 mAh.g - 1). 
 
2.9.3 Metode Solvent Extraction 
Pada proses solvent extraction Lithium diekstraksi 
menggunakan solvent tertentu yang menyebabkan Lithium dapat 
berpisah dengan larutan brines. Seperti yang dilakukan oleh 
Dang(1977) pada smackover oilfield water, flow diagram yang 
dilakukan oleh Dang.  
Brines hasil separasi awal pada skimming tank mengalami 
proses evaporasi didalam evaporator sehingga menyebabkan 
pengendapan dari Sodium Klorida(NaCl) dan menguapnya 
sebagian besar air. Fluida yang sudah melewati proses tadi kini 
disebut dengan Bittern. Selanjutnya Bittern dicampur dengan 
ether dan DPM (Dipivaloylmethane). Setelah pengadukan, 
campuran Bittern, ether dan DPM dipindahkan ke settling tank, 
pemindahan ini dilakukan untuk memisahkan lapisan air dengan 
lapisan Li-DPM pada ether. Lalu lapisan air dipisahkan ke tower 
destilasi untuk digunakan sekali lagi. Sedangkan ether dan Li-
DPM di pindahkan ke tower ekstraksi, dengan penambahan HCl, 
Lithium akan terpisah dengan DPM. LiCl dari tower ekstraksi 
dievaporasi untuk menguapkan air dan lalu LiCl di elektrolisis 
untuk memproduksi Lithium dan Klorin.  
 
2.9.4 Metode Membran Proses 
Metode membran proses merupakan salah satu cara 
recovery Lithium pada likuid dan merupakan pengembangan dari 
metode adsorbsi, penelitian ini pernah dilakukan oleh 
Umeno(2002) dengan cara menempelkan serbuk Lithium Mangan 
Oksida pada membrane polyvinylchloride (PVC) yang beroperasi 
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pada aliran air laut bertekanan. Namun kekurangan yang terdapat 
pada yang dilakukan oleh Umeno ialah serbuk Lithium Mangan 
Oksida tersebut mudah terlepas dari membran PVC. Kemudian 
peneliti selanjutnya, Chung (2008) dengan menggunakan 
membran polimer (Polypropylene, Polysulfone, Polyester) Chung 
membuat suatu wadah atau kantong yang berisikan absorben 
inorganik dengan tujuan agar absorben tidak mudah hilang ke air 
laut. Sehingga membran tersebut bisa dikatakan menjaga agar 
serbuk adsorben tidak terlepas masuk ke aliran air laut. Cara kerja 
dari membran proses ini sendiri dapat dilihat pada Gambar 2.7 
dengan cara mencelupkan membran polimer yang berisi absorben 
kedalam air laut, lalu absorben akan bereaksi dengan Lithium di 
air laut sehingga Lithium terserap kedalam membran polimer. 
Lalu langkah selanjutnya mengekstraksi Lithium dengan 
mencelupkan membran kedalam HCl.  
 
 
Gambar 2.7 Ilustrasi Proses Recovery Dengan 
Membrane Procces (Chung, 2008) 
 
2.10 Penelitian Sebelumnya yang Menggunakan Metode 
Adsorpsi 
Beberapa penelitian sudah dilakukan berkaitan dengan 
proses recovery Lithium menggunakan metode adsorpsi. 
Rangkuman akan beberapa penelitian tersebut dapat dilihat pada 
Table 2.2. 
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Tabel 2.2 Penelitian Sebelumnya yang Menggunakan 
Metode Adsorpsi 
Peneliti Metode  Hasil 
Qi Feng, 
Yoshitaka 
Miyai, 
Hirofumi  
Kanoh, and 
Kenta Ooi' 
Sintesa Lithium 
Mangan  Oksida 
(bebagai rasiomol) 
dengan precursor 
MnOOH  dan Li2CO3. 
Pemanasan 
dilakukan selama 4 jam 
pada temperatur 400oC 
dan 850oC.Acid 
treatments dilakukan 
dengan cara 
mencelupkan adsorben 
ke HCL 0.2M selama 2 
hari 
Terdapat 2 tipe site 
untuk keluar masuk 
Li+ yaitu: tipe redoks 
dan tipe ion-
exchange. Namun 
reaksi yang ion-
exchange lebih 
disukai untuk terjadi. 
Ramesh 
Chitrakar, 
Hirofumi  
Kanoh, 
Yoshitaka 
Miyai, and 
Kenta Ooi 
 
Sintesa Li1.6Mn1.6O4 
dilakukan dengan  
hydrothermal dan 
reflux method. 
Hydrothermal 
dilakukan dengan 
mencampur 2 g  
MnOOH dengan 40 
mL 4M LiOH solution. 
Lalu dipanaskan pada 
temperatur 120oC 
selama 24 8 jam. Acid 
treatment dilakukan 
dengan 1,5 g absorbent 
dan 2 liter HCL 0,5M 
selama 24 jam. 
AdsorbenH1.6Mn1.6O4 
memiliki sifat 
selektif terhadap ion 
lithium saja serta 
memiliki 
kemampuan  
penyerapan lithium 
tinggi sampai 40 
mg/g. 
Lu Wang, Wei 
Ma , Ru Liu, 
Sintesa LMO 0,5-1 
dengan reaktan 
Hasil penelitian 
menunjukkan LMO 
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Hai Yan Li, 
Chang Gong 
Meng 
 
 
Mn2CO3 dengan 
LiOH.H2O atau 
Li2CO3, dilakukan pada 
temperatur 450oC dan 
waktu yang berbeda-
beda.  
Acid treatment dengan 
cara mencelupkan 1gr 
adsorben didalam 
larutan HCL 0,5 M 
sebanyak 500 Liter 
selama 24 jam. Proses 
adsorbsi Lithium dari 
LiCl dilakukan dengan 
0.1g sample pada 1 
liter LiCl (10ppm Li) 
selama 24 jam.  
 
 
yang disintesa 
dengan Mn2CO3 
dengan LiOH.H2O 
memiliki 
kemampuan 
penyerapan Li+ yang 
tinggi.  LMO 1 
memiliki 
kemampuan 
penyerapan lithium 
yang paling tinggi 
dari Air Laut buatan 
Kang-Sup 
Chung, Jae-
Chun Lee, 
Wan-Keun 
Kim, Sung Bok 
Kim  
, Kuk Young 
Cho 
Menggunakan 40g 
LMO 0,8 sebagai 
adsorben. Yang 
dimasukkan kedalam 
kantong membran PSf, 
PSf/Polyester, 
Polyester dan  
kimtex(Polypropylene).  
Acid treatment dengan 
40g LMO dicelupkan 
kedalam 0,5M HCl 
selama 5 hari. 
Adsorbsi dengan 
mencelupkan LMO 
kedalam 4L air 
(100ppm Li) selama 1 
Diketahui bahwa 
metode adsorbsi 
dengan membran 
membutukan 
membran yang 
memiliki pore lebih 
kecil dari serbuk, 
memiliki kekuatan 
mekanik yang baik 
untuk menahan 
beban adsorben, 
resistance dengan 
HCl.  
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hari. 
Gede Panca 
Ady Sapputra 
dan Lukman 
Noerochim 
Menggunakan 0,957 gr 
MnO2 dan 0,132 LiOH 
kemudian di stirring 
selama 30menit. 
Temperatur kalsinasi 
adalah 200oC dengan 
variasi waktu, 24, 48 
dan 72 jam. Acid 
treatment dengan 2 
Liter HCL 0,5M. 
Efisiensi adsorpsi 
yang terbesar 
dimiliki oleh Lithium 
Mangan Oksida 
Spinel (LiMn2O4) 
dengan waktu 
hidrotermal 72 jam. 
Sedangkan efisiensi 
desorpsi yang 
terbesar dimiliki oleh 
Lithium Mangan 
Oksida Spinel 
(LiMn2O4) dengan 
waktu hidrotermal 24 
jam 
Yusuf 
Kurniawan dan 
Lukman 
Noerochiem 
Menggunakan proses 
hydrothermal dengan 
sintesa MnO2  dan 
LiOH. Dengan variasi 
temperatur kalsinasi 
160oC, 180 oC  dan 200 
oC selama 24jam. 
Proses acid treatment 
dengan HCL 0,5M 
selama 48jam. 
LiMn2O4 dengan 
temperatur 
pemanasan 
hidrotermal 160oC 
memiliki efisiensi 
adsorpsi paling 
tinggi sebesar 
42,39%. Sedangkan 
LiMn2O4 dengan 
temperatur 
pemanasan 
hidrotermal 200oC 
memiliki efisiensi 
desorpsi paling 
tinggi sebesar 1,21%. 
Secara keseluruhan 
material yang 
memiliki efisiensi 
adsorpsi dan desorpsi 
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paling baik adalah 
LiMn2O4 dengan 
termperatur 
pemanasan 200oC. 
Gita Akbar dan 
Lukman 
Noerochiem 
Menggunakan proses 
solid state dengan 
sintesa MnO2 dan 
Li2CO3. Sintesa 
divariasikan pada rasio 
mol Li/Mn, yaitu 0,5. 
0,8 , 1 dan 2. Kalsinasi 
pada temperatur 500 oC 
selama 5jam. Proses 
acid treatment selama 
24jam didalam 0,5M 
HCL. 
Adsorben LMO 
dengan struktur 
kristal Spinel 
memiliki 
kemampuan 
menyerap Lithium 
paling tinggi pada 
rasio mol Li/Mn 1 
dengan Lithium 
Uptake sebesar 6,6 
mg/g, pada LMO 2 
yang berstruktur 
Monoklinik tidak 
dapat menyerap 
Lithium  
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BAB III 
METODOLOGI PENELITIAN 
 
3.1  Bahan  
Bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu:  
a. Li2CO3  
b. MnO2  
c. Lumpur Sidoarjo  
d. HCl 0.5 M  
e. Alkhohol  
f. Aquades  
g. LiOH 
h. Membran Kimtech®  
 
3.2  Peralatan  
Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu :  
1.  Neraca Analitik (Digital)  
Digunakan untuk menimbang massa senyawa Li2CO3 
dan MnO2.  
2.  Mortar dan Pestle  
Digunakan untuk menggerus serta mencampur kedua 
reagent. 
3.  Furnace  
Digunakan untuk melakukan solid state reaction 
antara Li2CO3 dan MnO2 agar dapat terbentuk 
Lithium Mangan Oksida. 
4.  Sentrifuge  
Digunakan untuk memisahkan liquid dengan solid 
yang ada pada Lumpur Sidoarjo.  
5.  Beaker Glass  
Digunakan untuk pembuatan larutan HCl dan 
pencucian adsorbent.  
6.  Wadah 2.5 Liter  
Digunakan untuk proses acid treatment serta adsorbsi 
pada lumpur sidoarjo.  
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7.  Spatula  
Digunakan pada proses pembuatan reaktan yang harus 
bersentuhan dengan bahan kimia.  
8.  Glove  
Untuk melindungi tangan saat bekerja dengan bahan 
bahan berbahaya. 
9.  Neraca Digital  
Untuk proses penimbangan reaktan. 
10.Tabung Sentrifuge  
Digunakan untuk memisahkan liquid dengan solid 
yang ada pada Lumpur Sidoarjo . 
11. ICP ( Induced Coupled Plasma)  
Digunakan untuk mengetahui kandungan Lithium 
pada adsorbent LMO sebelum acid treatment dan 
sesudah acid treatment, serta setelah proses adsorbs ke 
Lumpur Sidoarjo. 
12. SEM (Scaning Electron Microscope)  
Digunakan untuk mengetahui bentuk dan morfologi 
dari butir ya.ng terbentuk setelah proses solid state 
reaction 
13. XRD (X-ray Diffraction)  
Digunakan untuk mengetahui apakah fasa Lithium 
Mangan Oksida terbentuk atau tidak dalam material 
hasil kalsinasi. 
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3.3 Diagram Alir Penelitian 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Mulai 
A 
Kalsinasi pellet LMO 
dengan variasi 
temperature 
(500˚C,600˚C dan 
700˚C) selama 5jam. 
Pencampuran MnO2 dan 
Li2CO3 
Acid Treatment pada 
LMO dengan 1 Liter 
larutan 0.5M HCl 
(Waktu: 24 jam) 
Kompaksi LMO dengan 
tekanan 4.358,51 N/mm 
Karakterisasi dengan 
XRD, ICP dan SEM 
(hasil kalsinasi) 
Preparasi alat dan bahan 
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Gambar 3.1 Diagram Alir Penelitian 
 
 
 
Pencelupan LMO ke 
larutan Lithium buatan 
(t=24jam) 
Pencelupan LMO ke 
1Liter  Lumpur Sidoarjo 
(t=24jam) 
Selesai 
Analisa Data 
dan 
Pembahasan 
 
Memasukan 0,1 gram 
LMO ke dalam membran 
 
A 
Pencelupan LMO ke 
1Liter HCL 0,5M 
(t=24jam) 
Karakterisasi dengan ICP 
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3.4Metode Penelitian  
3.4.1 Preparasi Adsorben Lithium Mangan Oksida  
1. Lithium Mangan Oksida disintesa dengan proses solid state 
reaction dari 2 senyawa yaitu Li2CO3 dan MnO2, pertama-
tama kedua senyawa tersebut di preparasi dahulu dengan cara 
di-mixing dengan komposisi yang sesuai dengan perhitungan 
rasio mol Li/Mn 0,8 , serta juga selama pencampuran 
diberikan alkohol.  
2. Adsorben LMO yang terbentuk ditimbang masing – masing 1 
gram, kemudian dimasukkan ke alat uji kompaksi untuk 
dibentuk pellet. 
3. Setelah menjadi pellet, campuran Li2CO3 dan MnO2 di 
kalsinasi dengan T=500ºC, 600 ºC dan 700 ºC, dengan t = 
5jam.  
4. Setelah dikalsinasi setiap sample yang terbentuk diuji 
karakteristiknya dengan XRD, SEM dan ICP. Hasil kalsinasi 
dapat dilihat pada Gambar 3.2. 
5. Melakukan acid treatment pada adsorben LMO dengan cara 
mencelupkan masing-masing LMO pada larutan HCL 0.5M 
sebanyak 1 liter dengan waktu 24 jam  
6. Lalu melakukan pengujian XRD dan ICP lagi pada setiap 
sample adsorben. Dilakukan untuk membandingkan struktur 
kristal yang terbentuk dan kandungan lithium.  
 
 
 
 
 
 
 
 
Gambar 3.2 Hasil Pelet Adsorben Lithium Mangan Oksida 
(LMO) setelah Proses Kompaksi dan Kalsinasi, (a) LMO 500; (b) 
LMO 600; (c) LMO 700. 
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3.4.2  Preparasi Larutan Lithium Buatan dan Lumpur  
Sidoarjo  
1. Untuk membuat larutan Lithium buatan dengan kadar Li 
100ppm adalah dilarutkan 0,3429 gram serbuk LiOH kedalam 
1Liter aquades. 
2. Lumpur Sidoarjo yang didapat berupa campuran solid dan 
liquid maka dari itu dilakukan pemisahan. Pemisahan ini 
dilakukan dengan cara menyaring campuran lumpur 
menggunakan kertas tisu sebanyak. Proses penyaringan 
dilakukan beberapa kali hingga larutan dan endapan lumpur 
terpisah, dapat dilihat pada Gambar 3.3. 
3. Setelah melakukan penyaringan, lalu dilakukan pemisahan 
antara air Lumpur Sidoarjo dengan endapan solid yang 
terbentuk. 
  
 
Gambar 3.3  Proses pemisahan padatan Lumpur Sidoarjo 
sehingga menjadi cairan bening. 
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3.4.3  Percobaan Adsorpsi dan Desorpsi Lithium pada 
Larutan Lithium Buatan 
1. Adsorben LMO  yang sudah melalui acid treatment masing-
masing dicelupkan kedalam larutan Lithium buatan sebanyak 
1liter dengan waktu selama 24 jam.  
2. Setelah itu adsorben dikeluarkan dari larutan Lithium buatan.  
3. Setiap adsorben LMO yang telah dicelupkan ke larutan Lithium 
buatan diuji ICP untuk mengetahui kandungan lithium yang 
diserap.  
4. LMO yang telah mengalami proses adsorpsi dicelupkan ke 
dalam 1Liter larutan HCL 0,5M selama 24 untuk proses 
desorpsi.  
5. Larutan HCL di uji ICP untuk mengetahui jumlah ion Lithium 
yang dikeluarkan. 
 
3.4.4  Percobaan Adsorpsi dan Desorpsi Lithium pada Air 
Lumpur Sidoarjo 
1. Adsorben LMO yang sudah melalui acid treatment masing-
masing dicelupkan kedalam air Lumpur Sidoarjo sebanyak 
1liter dengan waktu selama 24 jam (dapat dilihat pada Gambar 
3.4) 
2. Setelah itu adsorben dikeluarkan dari air Lumpur Sidoarjo.  
3. Setiap adsorben LMO yang telah dicelupkan ke air Lumpur 
Sidoarjo diuji ICP untuk mengetahui kandungan lithium yang 
diserap.  
4. LMO yang telah mengalami proses adsorpsi dicelupkan ke 
dalam 1Liter larutan HCL 0,5M selama 24 untuk proses 
desorpsi.  
5. Larutan HCL di uji ICP untuk mengetahui jumlah ion Lithium 
yang dikeluarkan. 
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Gambar 3.4 Kantong Polypropylene yang berisi LMO 
dimasukkan ke dalam Larutan Lithium buatan 
 
3.5 Pengujian  
3.5.1  Scanning Electron Microscope (SEM)  
Scanning Electron Microscope adalah jenis mikroskop 
elektron yang memanfaatkan sinar elektron berenergi tinggi 
dalam pola raster scan sehingga dapat menampilkan gambar 
morfologi sampel dengan perbesaran 2000-20.000x. Cara kerja 
SEM adalah dengan menembakkan elektron dari electron gun lalu 
melewati condencing lenses dan pancaran elektron akan diperkuat 
dengan sebuah kumparan, setelah itu eletron akan difokuskan ke 
sampel oleh lensa objektif yang ada dibagian bawah. Pantulan 
elektron yang mengenai permukaan sampel akan ditangkap oleh 
backscattered electron detector dan secondary electron detector 
yang kemudian diterjemahkan dalam bentuk gambar pada display 
monitor.  
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Gambar 3.5 Scanning Electron Microscope (SEM) 
 
Alat uji SEM yang digunakan adalah Inspect S50 seperti 
yang ditunjukkan pada Gambar 3.5. Tempat pengujian dilakukan 
di Laboratorium Karakterisasi Jurusan Teknik Material dan 
Metalurgi. Sampel yang digunakan berupa serbuk yang diletakkan 
pada holder dengan menggunakan selotip karbon double tape. 
Lalu, sampel dimasukkan dalam specimen chamber pada alat 
SEM. Sampel Lithium Mangan Oksida diamati dengan berbagai 
perbesaran untuk dapat memahami morfologi serta ukuran dari 
Adsorben LMO yang terbentuk.  
 
3.5.2  XRD (X-ray Diffraction)  
X-ray diffraction adalah suatu metode yang digunakan 
untuk mengidentifikasi unsur/senyawa secara kualitatif dan untuk 
menentutkan komposisi secara kuantitatif. Lalu pengamatan 
dengan mikroskop akan menjelaskan bagaimana distribusi fasa 
yang teridentifikasi berdasarkan hasil XRD. Sehingga untuk 
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keperluan identifikasi material yang tidak diketahui, contohnya 
material baru hasil reaksi, maka cukup dilakukan dua pengujian 
saja yaitu XRD dan juga SEM. Alat XRD yang digunakan bertipe 
PANalytical yang bertempat di Laboratorium Karakterisasi 
Material Jurusan Teknik Material dan Metalurgi FTI-ITS. 
 
 
Gambar 3.6 Cara Kerja X-Ray Diffraction 
Pengujian XRD secara garis besar memanfaatkan difraksi 
dari sinar-x untuk mendapatkan data-data yang dibutuhkan. 
Pengujian ini bertempat di Laboratorium Karakterisasi Jurusan 
Teknik Material dan Metalurgi Cara kerja XRD dapat dilihat pada 
Gambar 3.6 yang pertama ialah generator tegangan tinggi yang 
berfungsi sebagai pembangkit daya sumber sinar-x, lalu sampel 
yang sudah dipreparasi diletakkan didalam X-ray tube. Setelah itu 
berkas sinar-x ditembakkan ke sampel dan sinar-x didifraksikan 
oleh sampel tersebut, kemudian sinar-x yang terdifraksi tadi 
masuk ke alat penerima berkas yang disebut Photographic Plate, 
nantinya data tersebut akan diolah lebih lanjut dan lalu 
ditejermahkan menjadi bentuk spectroscopy / kurva. 
Hasil kalsinasi antara Li2CO3 dan MnO2 untuk 
membentuk Lithium Mangan Oksida akan melalui pengujian 
XRD agar dapat diketahui apa saja fasa yang terbentuk setelah 
proses kalsinasi tersebut, apakah sesuai atau tidak.  
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3.5.3 ICP - OES (Induced Coupled Plasma - Optical 
Emission Spectroscopy)  
 Induced Coupled Plasma adalah suatu jenis alat 
pengujian atau teknik analisa untuk mendeteksi suatu jenis unsur 
yang terdapat pada suatu material. Pengujian ini termasuk tipe 
spektroskopi emisi yang menggunakan plasma yang di induksi 
untuk memproduksi atom dan ion yang tereksitasi dan dari atom 
atau ion yang tereksitasi ini akan memancarkan radiasi 
elektromagnetik dengan panjang gelombang khusus sesuai 
dengan elemen tersebut. Intensitas dari emisi tersebut yang akan 
mengindikasikan konsentrasi dari sebuah elemen yang terdapat 
dalam sample (Stefánsson, 2007).  
 Alat uji ICP yang digunakan adalah merk TELEDYNE 
LEEMAN LABS, tipe PRODIGY HIGH DISPERSION 9060D 
dengan tempat pengujian berada di Lab Energi ITS (dapat dilihat 
pada Gambar 3.7). Sample yang digunakan adalah Adsorben 
LMO yang harus dilarutkan terlebih dahulu dengan reagen untuk 
memisahkan Lithium dengan endapan solid lain, sehingga 
terbentuk larutan bening yang mengandung Lithium. Hal tersebut 
adalah standar pengujian ICP yang harus dilakukan karena sample 
tidak boleh mengandung endapan.  
 
 
Gambar 3.7 Alat Uji ICP-OES Lab Energi ITS 
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BAB IV 
ANALISA DAN PEMBAHASAN 
 
4.1 Sintesa Serbuk Adsorben Lithium Mangan Oksida 
dengan Solid State Reaction  
  Pembuatan serbuk adsorben Lithium Mangan Oksida (LMO) 
diawali dengan mencampurkan serbuk Lithium Karbonat(Li2CO3) 
serta serbuk Mangan Oksida(MnO2) dengan besar massa yang 
telah dihitung secara stoikiometri dengan besar rasio mol Li/Mn 
adalah 0,8. Reaksi yang terjadi pada pembentukan adsorben LMO 
dengan rasio mol Li/Mn 0,8:  
 
0,665𝐿𝑖2𝐶𝑂3+1.66𝑀𝑛𝑂2              𝐿𝑖1.33𝑀𝑛1.67𝑂4  + 0,665𝐶𝑂2 
+0,0025𝑂2 ..............................................................(1) 
 
Reaksi kimia antara Lithium Karbonat(Li2CO3) dan Mangan 
Oksida(MnO2) membentuk LMO berlangsung secara solid state.  
 
4.2 Karakterisasi XRD Hasil Sintesa Adsorben Lithium 
Mangan Oksida  
Pengujian XRD pada adsorben dilakukan dua kali, yaitu 
yang pertama setelah proses kalsinasi dan yang kedua setelah 
proses acid treatment, hal tersebut dilakukan untuk dapat 
mengetahui dan menganalisa perubahan apa saja yang terjadi 
pada struktur kristal adsorben sebelum dan setelah acid treatment 
dimana Lithium keluar dari adsorben.  
Pada penelitian sebelumnya telah terbukti bahwa hasil 
sintesa Lithium Mangan Oksida secara solid state membentuk 
𝐿𝑖1.33𝑀𝑛1.67𝑂4  dengan fasa spinel murni. Fasa spinel murni sangat 
berpengaruh pada proses adsorpsi Lithium. Adsorben yang 
memiliki fasa ini sangat bagus untuk adsorpsi Lithium karena 
kemampuan topotaktisnya ketika terjadi proses keluar dan 
masuknya Lithium pada adsorben. (Gita,2012) 
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Pada penelitian ini menggunakan JCPDS card no. 01-088-
0460 sebagai acuan dalam sintesis Lithium Mangan Oksida yang 
tersaji pada Gambar 4.1.  
 
Gambar 4.1 Difraktogram Hasil Sintesa Adsorben Lithium 
Mangan Oksida setelah Proses Kalsinansi dengan Variasi 
Temperatur 500ºC, 600ºC dan 700ºC selama 5jam. 
 
Difraktogram hasil sintesis yang terbentuk dari semua 
variasi waktu hidrotermal menunjukkan kecocokan pola difraksi 
dengan JCPDS card no. 01-088-0460. Hal ini dapat disimpulkan 
bahwa LMO dengan rasio mol Li/Mn 0,8 (𝐿𝑖1.33𝑀𝑛1.67𝑂4) dengan 
struktur kristal spinel telah berhasil disintesa. Pada LMO 700 
ternyata muncul fasa baru pada puncak peak tertinggi ke-2 dan 
ke-3. Setelah dianalisa dengan aplikasi Highscore, fasa baru yang 
muncul pada LMO 700 adalah Li2MnO3 dengan JCPDS card no. 
0-018-0737. 
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Lithium Mangan Oksida Spinel memiliki sifat yang sangat 
baik apabila digunakan sebagai inorganic adsorbent untuk proses 
recovery lithium karena pada senyawa ini jenis perpindahan ion 
lithium adalah topotactical yaitu pergerakan dari ion tidak akan 
merusak struktur spinel yang terbuat dari mangan dan oksigen. 
(Feng,1992) 
 
4.3  Pengujian XRD Hasil Acid Treatment Adsorben Lithium 
Mangan Oksida 
Pengujian ini dilakukan setelah adsorben LMO diberi 
perlakukan acid treatment. Secara umum bentuk kurva dari LMO  
600 dan 700 yang mengalami proses acid treatment ialah sama, 
perbedaan yang terjadi ialah pergeseran ke arah kanan atau 2-
theta dan perubahan FWHM, kesamaan ini menandakan bahwa 
pada proses acid treatment struktur spinel tetap terjaga 
bentuknya, sifat seperti ini bisa disebut dengan topotaktis. Namun 
pada LMO 500 intensitasnya sangat rendah tetapi peak tertinggi 
masih sesuai dengan LMO sebelum acid treatment. Hal ini 
disebabkan karena bentuk kristalin pada LMO 500 menurun.  
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Gambar 4.2 Difraktogram LMO 500 antara sebelum Acid 
Treatment dan sesudah Acid Treatment 
 
Pada Gambar 4.2 diketahui bahwa adanya penurunan 
intensitas pada hasil XRD LMO 500 yang telah mengalami proses 
acid treatment. Namun beberapa peak tertinggi masih sama 
dengan hasil XRD sebelum acid treatment. Hal tersebut 
menunjukkan bahwa LMO 500 masih bertahan dalam struktur 
kristal spinel. Dari hasil XRD diketahui bahwa adanya perubahan 
FWHM antara sebelum dan sesudah acid treatment. Sebelum acid 
treatment FWHM pada puncak tertinggi adalah 0,0053 rad, 
sedangkan setelah acid treatment FWHM pada puncak tertinggi 
adalah 0,0047 rad.  
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Gambar 4.3 Difraktogram LMO 600 antara sebelum Acid 
Treatment dan sesudah Acid Treatment 
 
Pada Gambar 4.3 diketahui bahwa adanya penurunan 
intensitas pada hasil XRD LMO 600 yang telah mengalami proses 
acid treatment. Namun beberapa peak tertinggi masih sama 
dengan hasil XRD sebelum acid treatment. Hal tersebut 
menunjukkan bahwa LMO 600 masih bertahan dalam struktur 
kristal spinel. Dari hasil XRD diketahui bahwa adanya perubahan 
FWHM antara sebelum dan sesudah acid treatment. Sebelum acid 
treatment FWHM pada puncak tertinggi adalah 0,0035 rad, 
sedangkan setelah acid treatment FWHM pada puncak tertinggi 
adalah 0,0012 rad.  
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Gambar 4.4 Difraktogram LMO 700 antara sebelum Acid 
Treatment dan sesudah Acid Treatment 
 
Pada Gambar 4.4 diketahui bahwa adanya penurunan 
intensitas pada hasil XRD LMO 700 yang telah mengalami proses 
acid treatment. Namun beberapa peak tertinggi masih sama 
dengan hasil XRD sebelum acid treatment. Hal tersebut 
menunjukkan bahwa LMO 700 masih bertahan dalam struktur 
kristal spinel. Dari hasil XRD diketahui bahwa adanya perubahan 
FWHM antara sebelum dan sesudah acid treatment. Sebelum acid 
treatment FWHM pada puncak tertinggi adalah 0,0023 rad, 
sedangkan setelah acid treatment FWHM pada puncak tertinggi 
adalah 0,0012.   
 Perbedaan yang terjadi pada LMO 500,600 dan 700 ialah 
terdapat pergeseran FWHM pada masing-masing peak tertinggi 
(besar pergeseran dapat dilihat dalam Tabel 4.1) 
 
Tugas Akhir |43 
 
Jurusan Teknik Material dan Metalurgi  
Fakultas Teknologi Industri  
Institut Teknologi Sepuluh Nopember 
Tabel 4.1 Perubahan FWHM Sebelum dan Setelah Acid 
Treatment 
 
 
Adsorben 
FWHM (rad) 
Sebelum Acid 
Treatment 
Setelah Acid 
Treatment 
LMO 500 0,0053 0,0047 
LMO 600 0,0035 0,0012 
LMO 700 0,0023 0,0012 
Dari Tabel 4.1 diketahui bahwa FWHM semakin menurun seiring 
tingginya temperatur kalsinasi. Hal tersebut juga terjadi sebelum 
dan setelah acid treatment. FWHM yang semakin kecil 
menunjukkan bahwa lebar peak semakin kecil, kecilnya lebar 
peak ini menunjukkan bahwa strukturnya semakin kristalin.  
Dari hasil XRD dapat dihitung besar lattice parameter 
antara sebelum acid treatment dan setelah acid treatment. Pada 
peneltian sebelumnya perubahan lattice parameter ini 
menunjukkan adanya proses keluar dan masuknya Lithium 
Perubahan ukuran lattice parameter pada struktur kristal tersebut 
dapat dihitung dengan rumus berikut:  
 
………………………………………(2) 
 
h,k,l = Indeks Miller(didapat dari PDF-card reference dengan d-
spacing yang sama dengan hasil pengujian)  
d = Panjang d-spacing hasil pengujian (Å)  
a = Unit cell parameter(Å)  
Lattice parameter yang terdapat pada LM 500; LMO 600; LMO 
700 adalah hanya “a”, karena sistem yang terdapat pada struktur 
kristal spinel ialah face-centered cubic yang mana diketahui 
44| Tugas Akhir 
 
Jurusan Teknik Material dan Metalurgi  
Fakultas Teknologi Industri  
Institut Teknologi Sepuluh Nopember 
bahwa lattice parameter pada kubic ialah a=b=c. Dari 
perhitungan yang sudah dilakukan maka dibandingkan lattice 
parameter pada adsorben sebelum dan sesudah acid treatment, 
yang dapat dilihat pada Tabel 4.2.  
 
Tabel 4.2 Perhitungan Lattice Parameter Sebelum dan Setelah 
Acid   Treatment 
 
Adsorben 
Lattice Parameter 
Sebelum Acid 
Treatment 
Setelah Acid 
Treatment 
LMO 500 5,95 Ǻ 5,39 Ǻ 
LMO 600 6,50 Ǻ 5,95 Ǻ 
LMO 700 6,78 Ǻ 6,47 Ǻ 
Dari hasil perhitungan lattice parameter antara LMO 500. LMO 
600 dan LMO 700 dapat disimpulkan bahwa lattice parameter 
pada masing-masing adsorben menurun. Penurunan lattice 
parameter disebabkan karena ion Li+ pada proses acid treatment 
keluar dari asorben. Hal ini terjadi karena adanya pertukaran ion, 
yaitu Li+ yang keluar dan H+ (yang terdapat pada HCl) masuk. 
Ukuran jari-jari dari ion Li+ jauh lebih besar dibandingkan dengan 
ion H+ yaitu 0,128nm dengan 0,031nm. Perbedaan ukuran atom 
inilah yang menyebabkan penurunan atau shrinkage pada lattice 
parameter.   
 Perpindahan Lithium dari adsorben ke larutan HCL 
dengan sistem ion-exchange terjadi dengan bertukarnya ion 
Lithium dengan ion hidrogen pada larutan tanpa bereaksi dengan 
mangan. Perpindahan ini tidak menyebabkan struktur spinelnya 
berubah, kemampuan ini disebut dengan topotaktis. (Feng,1992) 
Mekanisme proses keluarnya ion Li+ pada proses acid treatment 
dapat dilihat pada Gambar 4.5. 
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Gambar 4.5 Mekanisme Keluarnya ion Li+ pada Proses Acid 
Treatment. 
 
4.4 Karakterisasi SEM (Scanning Electron Microscop) pada  
Hasil Sintesa Adsorben LMO 
Pengujian SEM dilakukan untuk dapat mengetahui ukuran 
butir dan morfologi yang terdapat pada setiap adsorben yang telah 
disintesa sebelumnya. Pada pengujian SEM ini, sampel yang 
digunakan dalam bentuk pellet.  
Dapat dilihat pada Gambar 4.6 – 4.8 adalah morfologi dari 
hasil sintesa adsorben LMO 500, LMO 600 dan LMO 700. 
Ukuran butir pada setiap sampel bervariasi, namun pada 
karakterisasi ini dikhususkan untuk menganalisa perbedaan 
ukuran butir antara LMO 500, LMO 600 dan LMO 700.  Ukuran 
butir dapat dilihat pada Tabel 4.3. Morfologi pada ketiga 
adsorben terlihat tidak beraturan atau irregular shape. 
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Tabel 4.3 Range Ukuran Butir Hasil Sintesa Adsorben 
LMO 
Adsorben Range ukuran butir (μm) 
LMO 500 15,25 – 45,94 
LMO 600 28,06 – 48,10 
LMO 700 17,04 – 51,42 
 
 
Gambar 4.6 Morfologi dan ukuran butir adsorben LMO 500 
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Gambar 4.7 Morfologi dan ukuran butir adsorben LMO 600 
 
 
Gambar 4.8 Morfologi dan ukuran butir adsorben LMO 700 
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Perbedaan ukuran butir pada masing–masing LMO 
disebabkan karena variasi temperatur kalsinasi. Semakin tinggi 
temperatur kalsinasi maka semakin besar ukuran butirnya. 
(German,1984)  
Bentuk morfologi yang irregular pada masing-masing 
adsorben LMO disebabkan karena solid state reaction pada proses 
sintesa adsorben Lithium. 
 
4.5 Pengujian ICP - OES (Induced Coupled Plasma – Optical 
Emission Spectroscopy) pada Hasil Sintesa Lithium 
Mangan Oksida 
Pengujian ICP ini bertujuan untuk mengetahui jumlah 
Lithium yang terdapat pada adsorben LMO. Setelah proses 
kalsinasi, maka LMO akan dilanjutkan ke proses acid treatment 
yang bertujuan untuk mengeluarkan ion lithium dari adsorben. 
Proses acid treatment ini berlangsung selama 24jam, kemudian 
adsorben LMO diuji ICP untuk mengetahui jumlah Lithium yang 
tersisa pada adsorben LMO. Hasil pengujian ICP dapat dilihat 
pada Tabel 4.4, dimana dibandingkan jumlah Lithium sebelum 
acid treatment dan setelah acid treatment.  
 
Tabel 4.4 Jumlah Lithium Pada Adsorben LMO Sebelum Dan 
Setelah Acid Treatment 
Adsorben Jumlah Lithium (ppm) 
Sebelum Acid 
Treatment  
Setelah Acid 
Treatment 
Lithium 
yang 
keluar 
LMO 500 44.046 13.300 30.746 
LMO 600 38.556 11.400 27.156 
LMO 700 46.196 15.100 31.096 
Setelah pengujian ICP dilakukan ternyata jumlah  Lithium 
yang keluar dari adsorben selama proses acid treatment selama 24 
jam sangat besar. Hal ini menunjukkan bahwa proses acid 
treatment yang dilakukan sudah sangat baik. Semakin besar 
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Lithium yang keluar maka semakin banyak vacancy Lithium yang 
terdapat pada adsorben.  
LMO 500 dan 700 menunjukkan bahwa semakin tinggi 
temperatur kalsinasi maka semakin baik proses ekstraksi Lithium 
dari adsorben. Namun pada LMO 600, jumlah Lithium yang 
tersisa lebih sedikit dari LMO 500. Hal tersebut disebabkan 
karena jumlah awal LMO 600 sudah lebih kecil daripada LMO 
500 dan LMO 700.  
 
4.6 Pengujian ICP - OES (Induced Coupled Plasma - Optical 
Emission Spectroscopy) pada Larutan Lithium Buatan 
Pengujian ICP pada larutan Lithium buatan bertujuan untuk 
mengetahui jumlah Lithium yang diadsorpsi dan di desorpsi serta 
sebagai standarisasi adsorpsi dan desorpsi Lithium.  
Proses adsorpsi pada LMO 500, 600 dan 700 terjadi secara 
ion exchange sesuai dengan percobaan Feng pada 1992. Adsorpsi 
terjadi karena adanya vacancy pada tempat Lithium setelah proses 
acid treatment. Lithium yang berada pada larutan Lithium buatan 
akan masuk ke dalam LMO untuk menggantikan hidrogren yang 
berada pada LMO. Mekanisme adsorpsi pada LMO dapat dilihat 
pada Gambar 4.9.  
Pada Lumpur Lapindo proses adsorpsi Lithium terjadi 
sangat selektif karena pada banyak kandungan unsur lain selain 
Lithium.(Wataru,2012). Meskipun banyak unsur lain di dalam 
kandungan Lumpur Sidoarjo namun pada penelitian sebelumnya 
membuktikan bahwa LMO dapat mengadsorpsi Lithium dari 
Lumpur Sidoarjo. Hal tersebut membuktikan bahwa adsorben 
LMO telah terbukti selektif dalam mengadsorpsi Lithium dari 
Lumpur Sidoarjo.(Akbar,2012) 
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Gambar 4.9 Mekanisme Adsorpsi Lithium oleh Adsorben LMO 
 
Hasil pegujian ICP pada larutan Lithium buatan 
menunjukkan kemampuan dari masing-masing adsorben LMO. 
Larutan Lithium buatan dibuat dengan kadar Lithium 100ppm 
sebagai standar awal. Kemampuan adsorben LMO dalam 
mengadsropsi Lithium dapat dilihat pada Tabel 4.5 
 
Tabel 4.5 Jumlah Lithium yang Diserap oleh Adsorben 
dari Larutan Buatan Lithium 
Adsorben Jumlah Lithium (ppm) 
Jumlah 
Lithium awal 
Jumlah 
Lithium 
akhir 
Lithium 
yang 
diadsorpsi 
LMO 500 
100 
76,4 24,6 
LMO 600 77,3 22,7 
LMO 700 83,5 16,5 
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Dari Tabel 4.5 dapat diketahui bahwa LMO 500 mempunyai 
kemampuan adsorpsi yang paling tinggi diabandingkan dengan 
adsorben LMO yang lain. Temperatur kalsinasi berpengaruh pada 
kemampuan adsorpsi Lithium, semakin tinggi temperatur 
kalsinasi maka semakin rendah kemampuan adsorpsi Lithiumnya.  
Setelah melakukan proses adsorpsi, maka adsorben LMO 
diuji untuk proses desorpsinya. Proses desorpsi disini bertujuan 
untuk mengetahui jumlah Lithium yang dapat dikeluarkan 
kembali setelah diadsorpsi. Jumlah Lithium yang dapat didesorpsi 
oleh adsorben dapat dilihat di Tabel 4.6. 
 
Tabel 4.6 Jumlah Lithium yang Didesorpsi oleh Adsorben LMO. 
Adsorben Jumlah Lithium (ppm) 
Lithium yang 
diadsorpsi  
Lithium yang 
didesorpsi 
LMO 500 24,6 0.98 
LMO 600 22,7 0.92 
LMO 700 16,5 0.94 
Diketahui bahwa pH pada Larutan Lithium buatan adalah 9,7 
yang menunjukkan bahwa larutan Lithium ini bersifat basa. Pada 
keadaan basa LMO 500 mempunyai kemampuan adsorpsi yang 
paling tinggi dibandingkan dengan LMO 600 dan 700. Hal ini 
menunjukkan bahwa LMO dengan temperatur kalsinasi 500˚C 
lebih optimal daripada temperatur kalsinasi yang lebih tinggi. 
Lingkungan dimana adsorben menyerap Lithium sangat 
berpengaruh terhadap kemampuan adsorpsinya. 
Setelah mendapat hasil adsorpsi dan desorpsi, maka 
dihitung juga untuk besar efiesiensi desorpsi dari masing-masing 
adsorben LMO. Seperti yang dilakukan oleh  Chung pada 2008. 
Untuk efisiensi desorpsi dari masing-masing adsorben dapat 
dilihat pada Gambar 4.10. Dari gambar tersebut dapat diketahui 
bahwa efisiensi desorpsi dari LMO 500, 600 dan 700 semakin 
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meningkat seiring tingginya temperatur kalsinasi. Efisiensi 
desorpsi dapat dicari menggunakan rumus :  
 
Efisiensi desorpsi =  x 100%....(3) 
 
 
Gambar 4.10 Grafik Efisiensi Desorpsi Adsorben LMO pada 
Larutan Lithium Buatan  
 
4.7 Pengujian ICP - OES (Optical Emission Spectroscopy)  
pada Lumpur Sidoarjo 
Pengujian ICP pada Lumpur Sidoarjo bertujuan untuk 
mengetahui jumlah Lithium yang diadsorpsi dan di desorpsi pada 
Lumpur Sidoarjo.  
Hasil pegujian ICP pada larutan Lumpur Sidoarjo 
menunjukkan kemampuan dari masing-masing adsorben LMO. 
Larutan Lithium buatan dibuat dengan kadar Lithium 8,79 ppm 
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sebagai jumlah awal Lithium yang terkandung pada Lumpur 
Sidoarjo. Kemampuan adsorben LMO dalam mengadsropsi 
Lithium dapat dilihat pada Tabel 4.7. 
 
Tabel  4.7 Jumlah Lithium yang Diserap oleh Adsorben dari 
Lumpur Sidoarjo 
Adsorben Jumlah Lithium (ppm) 
Jumlah 
Lithium awal 
Jumlah 
Lithium 
akhir 
Lithium 
yang 
diadsorpsi 
LMO 500  
8,79 
5,84 2,95 
LMO 600 5,84 2,95 
LMO 700 5,81 2,98 
Dari Tabel 4.7 dapat diketahui bahwa LMO 500, 600 dan 
700 mempunyai kemampuan adsorpsi yang relatif sama. LMO 
700 mempunyai kemampuan adsorpsi sedikit lebih tinggi.  Hal ini 
berbanding terbalik dengan hasil adsorpsi pada larutan Lithium 
buatan, dimana LMO 500 mempunyai kemampuan adsorpsi yang 
lebih tinggi.  
Setelah melakukan proses adsorpsi, maka adsorben LMO 
diuji untuk proses desorpsinya. Proses desorpsi disini bertujuan 
untuk mengetahui jumlah Lithium yang dapat dikeluarkan 
kembali setelah diadsorpsi. Jumlah Lithium yang dapat didesorpsi 
oleh adsorben dapat dilihat di Tabel 4.8 
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Tabel 4.8 Jumlah Lithium yang Didesorpsi oleh Adsorben LMO. 
Adsorben Jumlah Lithium (ppm) 
Lithium yang 
diadsorpsi  
Lithium yang 
didesorpsi 
LMO 500 2,95 2,72 
LMO 600 2,95 2,48 
LMO 700 2,98 2,76 
Diketahui bahwa pH pada Lumpur Sidoarjo adalah 4,8 
yang menunjukkan bahwa larutan Lithium ini bersifat asam. Pada 
keadaan asam LMO 700 mempunyai kemampuan adsorpsi yang 
paling tinggi dibandingkan dengan LMO 500 dan 600. Hal ini 
menunjukkan bahwa LMO dengan temperatur kalsinasi 700˚C 
lebih optimal untuk menyerap Lithium dalam kondisi lingkungan 
yang asam. Lingkungan dimana adsorben menyerap Lithium 
sangat berpengaruh terhadap kemampuan adsorpsinya. 
Setelah mendapat hasil adsorpsi dan desorpsi, maka 
dihitung juga untuk besar efiesiensi desorpsi dari masing-masing 
adsorben LMO. Seperti yang dilakukan oleh  Chung pada 2008. 
Untuk efisiensi desorpsi dari masing-masing adsorben dapat 
dilihat pada Gambar 4.11. Dari gambar tersebut dapat diketahui 
bahwa efisiensi desorpsi dari LMO 500, 600 dan 700 semakin 
meningkat seiring tingginya temperatur kalsinasi. Efisiensi 
desorpsi dapat dicari menggunakan rumus :  
 
Efisiensi desorpsi =  x 100%....(4) 
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Gambar 4.11 Grafik Efisiensi Desorpsi Adsorben LMO pada 
Lumpur Sidoarjo  
 
  LMO 700 memiliki kemampuan adsorpsi yang paling baik 
pada Lumpur Sidoarjo dimana memiliki keadaan lingkungan yang 
asam. Hal tersebut ditunjukkan oleh besarnya jumlah Lithium 
yang diadsoprsi dan didesorpsi oleh LMO 700. Pada variable 
temperatur paling tinggi, yaitu 700ºC LMO memiliki kemampuan 
adsorpsi dan desorpsi paling tinggi. Penelitian lain dengan variasi 
temperatur kalsinasi 300-800ºC juga membuktikan bahwa 
semakin tinggi temperatur kalsinasi menyebabkan semakin 
tingginya kemampuan adsorpsi dari adsorben. Hal tersebut 
dikarenakan semakin banyak site yang aktif pada temperatur yang 
tinggi(Jie Feng,2013). 
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BAB V 
KESIMPULAN DAN SARAN 
 
5.1 Kesimpulan 
Pada penelitian ini telah berhasil disintesa Lithium Mangan 
Oksida dengan rasio mol Li/Mn 0,8 dengan metode solid state 
reaction. Kesimpulan yang dapat diambil dari penelitian ini 
adalah sebagai berikut:  
1. Semakin tinggi temperatur kalsinasi maka strukturnya 
semakin kristalin. Temperatur kalsinasi yang tinggi 
menyebabkan ukuran butir pada LMO semakin besar.  
2. LMO 700 memiliki kemampuan adsorpsi yang paling baik 
yaitu 29,8 mg/g dengan efisiensi desorpsi sebesar 92,62%. 
 
5.2 Saran 
 Saran yang dapat diberikan untuk penelitian selanjutnya 
yang berhubungan adalah sebagai berikut : 
1. Pada proses Acid Treatment dan adsorpsi perlu digunakan 
container atau wadah yang sesuai sehingga dapat dilakukan 
steering. 
2. Lama waktu yang digunakan untuk proses desorpsi diharap 
bias lebih lama lagi.  
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LAMPIRAN 
 
Perhitungan Stokiometri  
Pada penelitian ini sintesis lithium mangan oksida spinel 
mengacu pada penelitian yang pernah dilakukan Gita Akbar 
(2012). Rasio mol Li/Mn yang digunakan disini adalah 0,8. 
Ar Li = 7; Ar C = 12; Ar O = 16; Ar Mn = 55  
LMO 0,8  
Reaksi Kimia:  
0,665 Li2CO3 + 1,67 MnO2         Li1,33Mn1,67O4 + 
0,665 CO2 + 0,0025 O2  
                0,665 A    +    1,67 B             1 C    + 0,665 D     +  
0,0025 E  
 
Mr A: (7x2) + 12 + (16x3) = 74  
Mr B: (55x2) + (16x2) = 87  
Mr C: (7x1.33) + (55x1.67) + (16x4) = 165,16  
  
Lithium Karbonat:  
  
Mangan Oksida:  
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Perhitungan Lattice Parameter  
  
h,k,l = Indeks Miller(didapat dari PDF-card reference 
dengan dspacing yang sama dengan hasil pengujian) 
d = Panjang d-spacing hasil pengujian (Å) 
a = Unit cell parameter(Å)  
 
LMO 500 
Sebelum Acid Treatment 
  a = √ (32+32+12) x 1,867882 
  a = 5,95 Ǻ 
Setelah Acid Treatment  
  a = √ (22+22+22) x 2,427552 
  a = 5,397 Ǻ 
LMO 600 
Sebelum Acid Treatment 
  a = √ (52+12+12) x 1,566792 
  a = 6,504 Ǻ 
Setelah Acid Treatment 
  a = √ (32+32+12) x 1,86222 
  a = 5,95 Ǻ 
LMO 700 
Setelah Acid Treatment 
  a = √ (42+42+02) x 1,439142 
  a = 6,78 Ǻ 
Setelah Acid Treatment 
  a = √ (52+12+12) x 1,550922 
  a = 6,47 Ǻ 
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Hasil Pengujian XRD Setelah Kalsinasi 
 
LMO 500 
 
Peak List: (Bookmark 3) 
 
Pos. 
[°2Th.] 
Height 
[cts] 
FWHM Left 
[°2Th.] 
d-spacing 
[Å] 
Rel. Int. 
[%] 
18.8404 792.59 0.0502 4.71021 100.00 
21.4468 20.39 0.8029 4.14332 2.57 
36.5275 211.74 0.2007 2.45998 26.72 
38.1563 40.50 0.2676 2.35863 5.11 
44.3954 229.71 0.2342 2.04058 28.98 
48.7534 31.37 0.9368 1.86788 3.96 
58.7827 57.85 0.8029 1.57086 7.30 
64.6742 88.65 0.8029 1.44127 11.18 
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Pattern List: (Bookmark 4) 
 
Visi
ble 
Ref. 
Code 
Sco
re 
Compo
und 
Name 
Displac
ement 
[°2Th.] 
Scale 
Factor 
Chemic
al 
Formul
a 
* 01-088-
0460 
77 Lithium 
Manga
nese 
Oxide 
-0.097 0.629 Li ( 
Li0.17 
Mn0.83 
)2 O4 
 
LMO 600 
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
20 30 40 50 60 70 80
Counts
0
500
1000
 0,8 600'C
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Peak List: (Bookmark 3) 
 
Pos. 
[°2Th.] 
Height 
[cts] 
FWHM Left 
[°2Th.] 
d-spacing 
[Å] 
Rel. Int. 
[%] 
18.9140 932.18 0.2007 4.69205 100.00 
36.5666 261.32 0.2676 2.45744 28.03 
38.1942 41.46 0.3346 2.35638 4.45 
44.3616 231.62 0.4015 2.04205 24.85 
44.8302 210.96 0.2007 2.02179 22.63 
48.7109 39.65 0.5353 1.86941 4.25 
58.9507 75.82 0.4684 1.56679 8.13 
64.5632 123.81 0.4684 1.44348 13.28 
67.8857 21.56 0.5353 1.38070 2.31 
81.8182 24.89 0.6691 1.17725 2.67 
84.7861 21.48 0.6691 1.14346 2.30 
 
Pattern List: (Bookmark 4) 
 
Visi
ble 
Ref. 
Code 
Sco
re 
Compou
nd 
Name 
Displac
ement 
[°2Th.] 
Scale 
Factor 
Chemic
al 
Formula 
* 01-088-
0460 
82 Lithium 
Mangan
ese 
Oxide 
-0.111 0.554 Li ( 
Li0.17 
Mn0.83 
)2 O4 
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LMO 700  
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
20 30 40 50 60 70 80
Counts
0
500
1000
1500
 0,8 700'C
 
Peak List: (Bookmark 3) 
 
Pos. 
[°2Th.] 
Height 
[cts] 
FWHM Left 
[°2Th.] 
d-spacing 
[Å] 
Rel. Int. 
[%] 
18.9171 1285.88 0.1338 4.69129 100.00 
21.0457 77.13 0.1004 4.22136 6.00 
36.4761 180.05 0.1673 2.46333 14.00 
44.4105 218.07 0.2007 2.03992 16.96 
44.9238 380.29 0.3011 2.01780 29.57 
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Pattern List: (Bookmark 4) 
 
Visi
ble 
Ref. 
Code 
Sco
re 
Compo
und 
Name 
Displac
ement 
[°2Th.] 
Scale 
Factor 
Chemic
al 
Formula 
* 01-088-
0460 
49 Lithium 
Mangan
ese 
Oxide 
-0.013 0.586 Li ( 
Li0.17 
Mn0.83 
)2 O4 
* 00-018-
0737 
33 Lithium 
Mangan
ese 
Oxide 
0.030 0.170 Li2 Mn 
O3 
 
Setelah Acid Treatment 
LMO 500 
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
20 30 40 50 60 70 80
Counts
-20
0
20
 0.6453 gr - 500C -  0.8
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Peak List: (Bookmark 3) 
 
Pos. 
[°2Th.] 
Height 
[cts] 
FWHM Left 
[°2Th.] 
d-spacing 
[Å] 
Rel. Int. 
[%] 
18.9715 40.60 0.2676 4.67795 100.00 
37.0330 26.07 0.8029 2.42755 64.22 
65.4798 11.30 0.8029 1.42548 27.84 
 
LMO 600 
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
20 30 40 50 60 70 80
Counts
0
100
200
300
 0,8 600'C 0,6036
 
Peak List: (Bookmark 3) 
Pos. 
[°2Th.] 
Height 
[cts] 
FWHM Left 
[°2Th.] 
d-spacing 
[Å] 
Rel. Int. 
[%] 
18.9600 318.98 0.0669 4.68075 100.00 
36.6892 98.31 0.2342 2.44951 30.82 
44.8873 105.69 0.2676 2.01935 33.13 
48.9118 16.52 0.5353 1.86220 5.18 
59.2674 26.96 0.6691 1.55917 8.45 
65.4324 48.20 0.6691 1.42640 15.11 
68.7705 25.02 0.5353 1.36508 7.84 
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LMO 700 
Main Graphics, Analyze View: (Bookmark 2) 
 
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
20 30 40 50 60 70 80
Counts
0
100
200
300  0.5598 gr - 700C
 
Peak List: (Bookmark 3) 
 
Pos. 
[°2Th.] 
Height 
[cts] 
FWHM Left 
[°2Th.] 
d-spacing 
[Å] 
Rel. Int. 
[%] 
19.0824 277.49 0.0669 4.65102 100.00 
36.9782 141.20 0.3346 2.43103 50.89 
38.6539 29.65 0.4015 2.32941 10.68 
44.9490 164.24 0.4015 2.01672 59.19 
49.2489 35.29 0.3346 1.85024 12.72 
59.6145 41.28 0.6691 1.55092 14.88 
65.5352 82.62 0.4684 1.42441 29.77 
69.0396 31.55 0.3346 1.36042 11.37 
83.1296 15.45 0.6691 1.16198 5.57 
86.2672 12.90 0.8029 1.12759 4.65 
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Karakterisasi ICP 
 
 
 
 
Tugas Akhir |73 
 
Jurusan Teknik Material dan Metalurgi  
Fakultas Teknologi Industri  
Institut Teknologi Sepuluh Nopember 
 
74| Tugas Akhir 
 
Jurusan Teknik Material dan Metalurgi  
Fakultas Teknologi Industri  
Institut Teknologi Sepuluh Nopember 
 
Tugas Akhir |75 
 
Jurusan Teknik Material dan Metalurgi  
Fakultas Teknologi Industri  
Institut Teknologi Sepuluh Nopember 
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JCPDS CARD 
Name and formula 
 
Reference code: 01-088-0460  
 
Compound name: Lithium Manganese Oxide  
 
Empirical formula: Li1.34Mn1.66O4  
Chemical formula: Li ( Li0.17Mn0.83 )2O4  
 
 
Crystallographic parameters 
 
Crystal system: Cubic  
Space group: Fd-3m  
Space group number: 227 
 
a (Å):   8.1407  
b (Å):   8.1407  
c (Å):   8.1407  
Alpha (°):  90.0000  
Beta (°):  90.0000  
Gamma (°):  90.0000  
 
Volume of cell (10^6 pm^3): 539.49  
Z:   8.00  
 
RIR:   4.05  
References 
 
Primary reference: Calculated from ICSD using 
POWD-12++  
Structure: Takada, T., Akiba, E., Izumi, F., 
Chakoumakos, B.C., J. Solid 
State Chem., 130, 74, (1997) 
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Peak list 
 
No.    h    k    l      d [A]     2Theta[deg] I 
[%]    
  1    1    1    1      4.70000    18.866     
100.0 
  2    2    2    0      2.87820    31.047       
0.7 
  3    3    1    1      2.45450    36.581      
43.1 
  4    2    2    2      2.35000    38.269       
6.0 
  5    4    0    0      2.03520    44.480      
54.5 
  6    3    3    1      1.86760    48.718       
7.7 
  7    4    2    2      1.66170    55.234       
0.1 
  8    5    1    1      1.56670    58.901      
16.6 
  9    4    4    0      1.43910    64.724      
27.0 
 10    5    3    1      1.37600    68.085       
9.9 
 11    4    4    2      1.35680    69.185       
0.1 
 12    6    2    0      1.28720    73.515       
0.1 
 13    5    3    3      1.24140    76.707       
3.2 
 14    6    2    2      1.22730    77.752       
3.5 
 15    4    4    4      1.17500    81.926       
5.9 
 16    5    5    1      1.13990    85.027       
4.6 
 17    6    4    2      1.08780    90.165       
0.1 
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 18    5    5    3      1.05980    93.243       
4.3 
 19    8    0    0      1.01760    98.397       
2.7 
 20    7    3    3      0.99450   101.530       
0.3 
 21    6    4    4      0.98720   102.574       
0.1 
 22    6    6    0      0.95940   106.815       
0.1 
 23    7    5    1      0.94000   110.063       
3.0 
 24    6    6    2      0.93380   111.159       
1.7 
 25    8    4    0      0.91020   115.622       
6.7 
 26    9    1    1      0.89360   119.088       
2.8 
 27    8    4    2      0.88820   120.283       
0.1 
 28    6    6    4      0.86780   125.158       
0.1 
 29    9    3    1      0.85340   129.011       
2.9 
 30    8    4    4      0.83090   135.964       
6.3 
 31    9    3    3      0.81820   140.595       
2.1 
 32   10    2    0      0.79830   149.560       
0.1 
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Stick Pattern 
 
                                                              
Name and formula 
 
Reference code: 00-018-0737  
 
Compound name: Lithium Manganese Oxide  
 
Empirical formula: Li2MnO3  
Chemical formula: Li2MnO3  
Peak list 
 
No.    h    k    l      d [A]     2Theta[deg] I 
[%]    
  1                     4.79000    18.508      
45.0 
  2                     4.23000    20.985      
35.0 
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  3                     4.12000    21.552      
35.0 
  4                     3.66000    24.299      
20.0 
  5                     3.16000    28.218      
10.0 
  6                     2.72000    32.902       
5.0 
  7                     2.42000    37.121      
45.0 
  8                     2.02000    44.833     
100.0 
  9                     1.86000    48.930      
10.0 
 10                     1.82000    50.079       
5.0 
 11                     1.70000    53.888       
5.0 
 12                     1.61000    57.168       
5.0 
 13                     1.57000    58.765      
40.0 
 14                     1.53000    60.459       
5.0 
 15                     1.44000    64.678      
50.0 
 16                     1.42000    65.703      
55.0 
 17                     1.36000    68.999      
40.0 
 18                     1.22000    78.306       
5.0 
 19                     1.18500    81.090      
10.0 
 20                     1.16000    83.219      
40.0 
 21                     1.14500    84.560      
15.0 
 22                     1.05500    93.797      
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15.0 
    
    
Stick Pattern 
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